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(£) Warmefester Haftklebstoff. 

(57) Es wird eine waSrige Haftkleberdispersion zur VerfG- 
gung gestellt, deren Polymerisat aus 5-25 Gew. -% Ethylen 
urO 75 - 95 Gew. -% Comonomerengemisch durch 
Emulsionspolymerisation hergestellt worden ist und sich 
durch erhohte Warmebestandigkeit der Verklebung 
auszeichnet. Das Comonomerengemisch setzt sich z. B. 
zusammen aus: 40 bis 65 Gew. -% Alkylacrylaten, 33 - 55 
Gew. -% Vinylacetat, 1 - 5 Gew. -% Acrylsaure, 1 -8 Gew. -% 
2-Hydroxyethyiacrylat. 0 bis 0,8 Gew.-% Acrylamid und 0-2 
Gew. •% Vinyisulfonat. 
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Wacker-Chemie GmbH Miinchen, den 17.12.1984 

Dr.Da/hu 



Warmef ester Haf tklebs tof f 



Aus der EP-B-1 7 986 (und der entsprechenden US-A-4,322 516) 
sind Haftkleber bekannt. die auf wafirigen Dispersionen eines 
Copolymerisats aus Ethylen. Acrylsaurees tew von alkoholen 
tnit 4 bis .12 C-Atomen, Vi nylaceta t , gegebenenf al Is substi- 
tuiertem ( Meth - ) Acryl amid , sowie gegebenenfalls weiteren • ■ " 
olefinisch ungesattigten und -mit Wasser in beliebigem 
Verhaltnis mischbaren oder monomerloslichen ^bder -mehrfach 
olefinisch ungesattigten Monomeren basieren, wobei die Glas- 
iibergangstemperatur des Copolymerisats im Bereich von 
-20 bis -60-C und der K-Wert nach Fikentscher. gemessen m 
Tetranydrofuran, im Bereich von 50 bis 180 liegen soil. 

Diese bekannten Haftkleber besitzen eine ausgezeichnete 
Kohasion. jedoch lafit die Adhasion und Klebrigkeit auf eini- 
gen Substraten. z. B. Glas und ahnlichen Untergriinden . ins- 
besondere bei Erhdhung der Temperatur vielfach noch zu 
wiinschen iibr lg . 

Es gait daher, bei Auf rechterhaltung des ubrigen vorteil - 
haften Eigenschaf tsbildes dieser bekannten Kleber , eine 
Haf tkleberdispersion zu finden oder auszuwahlen, deren 
resultierender Haf tkleberf ilm zudem noch auch bei erhdhter 
Temperatur, z. B. bis 100*C. insbesondere bis 60-C, eine 
sehr gute oder gar ausgezeichnete Adhasion zu einer Vielzahl 
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von Untergriinden, z. B. Glas und ahnlichen Substraten auf- 
weis t . 

Gegenstand der Erfindung ist daher eine waBrige Haftkleber- 
dispersion, enthaltend, bezogen auf das Gesamtgewicht der 
Dispersion, 40 bis 65 Gewich tsprozent eines Copolymerisa ts , 
welches durch radikalische Copolymer isation von Ethylen, 
Acrylestern mit C 4 ~bis 2 -Alky lgruppen , Vinylacetat, 
e.thylenisch ungesattigten Carbons auren , ethylenisch unge- 
sattigten hydr.oxyalkylf unktionellen Veriindungen , gegebenen- 
falls (Meth- ) Acxylamid und gegebenenf alls weiteren einfach 
oder mehrfach ethylenisch ungesattigten Verbindungen nach 
dem Emulsionspolymerisations verf ahren hergestellt wird, 
bzw. worden ist und eine Gl asiibergangs temper atur und einen 
K-Wert in den oben genannten Bereichen besitzt. 

Das in der erf indungsgemafien Haf t kleberdisper sion enthaltene 
Copolymerisat ist dadurch gekennzeichnet , dafi es hergestellt 
wird, bzw. worden ist aus 
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in Gegenwart von 1 - 6 Gew . - % t bezogen auf das Comonomeren - 
gemisch, an ublichen Emulga toren . 

Hergestellt werden die Copolymerisa te bzw. die erfindungs- 
gemafie Haf tkleberdisper sion durch radikalische Polymerisation 
des Comonomerengemisches b) in den angegebenen Mengen unter 
einem Ethylendruck -^von vorzugsweise 20 bis 100 bar bei vor- 
zugsweise 30 bis 80°C in einem Druckgefaft in Anwesenheit 
von 1-6 Gew.-%, bezogen auf das Comonomer engemisch , an 
Emulga toren , wobei vorzugsweise die Komponente b1 •) zumindes t 
teilweise dosiert wird. 

Als Komponente b1 ) sind -die -Acrylester -von Alkoholen mit 

4 bis V2 "Ko'hlenstof f atomen geeignet . 'Bevorzugt werden- 

n -Butylacryla t u'nd/oder Ethylhexylacrylat eingesetzt . 'Die 

verwendeten Gewich t sme.ngen (jeweils bezogen auf Gesamtge- 

wicht des Comonomerengemisches und sich insgesamt jeweils 

zu '100 Gew.-% erganzend) liegen bei 40 bis 65 Gew.-^S, vorzugs 

weise bei 40 bis 60 Gew.-i, Das Vihylacetat, die Komponente 

b2 ) , wird in Mengen von 33 bis 55 Gew . -% exnpolymerisier t vor 

zugsweise in Mengen von 33 bis 50 Gew.-%. 

Die in Mengen von 1 bis 5 Gew . -X eingesetzte Komponente b3 ) 
besteht aus ethylenisch ungesat tigten Carbonsauren , vorzugs- 
weise « ( n-ungesat tigten Carbonsauren, insbesondere Acryl- 
saure und/oder Me thacrylsaure , besonders vorzugsweise Acryl- 
saure . 

Die gestellte Aufgabe, einen warmefesten Kaftkleber zur Ver- 
fugung zu stellen, wird iiber r aschenderwe i se dadurch geldst, 
daB in dem Copolymer isat in Kombination mit den Monomer- 
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einheiten der Komponenten a und b und in den engen Mengen- 
verhal tnissen Einheiten enthalten sind,die auf ethylenisch 
ungesattigte hydroxyal kylf unktionelle Verbindungen zuriick - 
gehen. Diese Komponente b4)., insbesondere 2-Hydroxyethyl - 
acrylat und 2 -Hydroxypropyl acr yl a t , sind bei der Herstellung 
der -Dispersion in Mengen von 1 bis 8 Gewichtsprozent einge- 
gesetzt, vorzugsweise in Mengen von 3 bis 7 Gew,-^. 

Als Komponente b5 ) wird -Acrylamid und/oder Me thacryl amid , 
vorzugsweise Acrylamid, in Mengen von 0 bis. 0,8 Gew.-%, vor- 
zugsweise 0,05 bis 0,5 Gew . -% eingesetzt . 

Als Komponente b6 ) sind insbesondere zu nennen ethylenisch 
ungesattigte Sulfate und/oder Sulfonate,, insbesondere Alkali- 
salze der Vinylsulf onsaure , des .weiteren mehr.fach ungesattig- 
te Verbindungen, insbesondere Divinyladipat . Eingesetzt 
werden konnen auch weitere monomerlosliche Comonomere wie 
Vinylether, Vinylpyrrolidon usw . Bevorzugt werden nur die 
wasserldslichen Comonomeren , die der Stabilisierung der 
Dispersion dienen und vorzugsweise nur in moglichst geringen 
Mengen eingesetzt werden. 

Die Polymerisation wird in iiblichen Druckgef afien durchgefiihrt . 
Bevorzugt werden Comonomere, die rasch in das Polymere einge- 
baut werden, zumindest tei.lweise verzogert dosiert. 2. B. 
werden vorzugsweise mindestens 50 Gew. -% der Komponente b1 ) 
erst wahrend der Polymerisationsreaktion zudosiert. Die 
Komponente b2 ) kann vollstandig vorgelegt oder teilweise 
dosiert werden, vorzugsweise wird sie vollstandig vorgelegt. 
Die Komponente b3 ) kann ebenf alls vollstandig vorgelegt 
oder dosiert werden. In einer bevorzugten Ausf iihrungsf orm 
wird sie im Gewichts verbal tnis 1 : 5 bis 5 : 1 zwischen 
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Monomer vorlage und Monomerdosierung verteilt. Wahrend 
Komponente b5 ) ausschl iefll ich vorgelegt wird, wird Komponen- 
te b4 ) .vorzugsweise vollstandig dosiert, da dadurch Rheolo- 
gie und Stabilitat der Dispersion besonders vorteilhaft be- 
einflufSt werden . 

Alle Dosierungen erfolgen vorzugsweise im MaBe des Verbrauchs 
der , jeweiligen.-Xomponente. 

De.r r zu -Beg inn ;der Polymerisation einges tellte Ethyl endruck 
kann iiber die gesamte Reakt ionsdauer z. B. durch Nach- 
driicken von -Zthylen ,kons tant gehalten werden, Es .ist aber 
auch moglich, die anfangs in den Reaktor eingebrachte Ethy- 
lenmenge nicht zu .er.ganzen oder den Ethylendruck innerhalb 
der genannten Grenzen wahrend der Polymerisation zu variieren. 
Vorzugsweise wird vor Beginn der Polymerisation ein .bestimm- 
ter Ethylendruck eingestellt und dem Reaktor wahrend der 
. Reaktion kein weiteres Ethylen mehr zugef iihrt . An- 
schlieftend kann nqch in iiblicher Wei.se nachpolymerisier t 
werden . 

Die Polymerisation wird unter Initiierung mittels iiblicher 
wasser losl icher Radikalbildner durchgef iihr t , die vorzugs- 
weise in Mengen von 0,03 bis 3 Gew.-%, bezogen auf Gesamt- 
gewicht der Comonomeren eingesetzt werden. Es sind insbe- 
sondere Persulfa'te, Hydroperoxide und Perphosphate zu nennen, 
z. B.^ Ammonium- und Kal iumper sulf a t sowie ter t . -But yl hydro - 
. peroxid. Bevorzugt wird hierbei die Aktivierung der Radikal- 
bildner durch Reduk t ionsmi 1 1 el insbesondere For maldehyd - 
sulfoxylat ( wobei vorzugsweise eine oder beide Redox -Katalysa - 
tor komponen ten wahrend der Polymerisation dosiert werden. 
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Ourchgefuhr t wird die Polymerisa tionsreak t ion bei einem 
pH-Wert von vorzugsweise 3 bis 5 in Gegenwart von iiblichen 
F.mulgatoren , insbesondere von Alkyl- und Alkarylethoxylaten , 
die gegebenenf alls zusatzlich eine Sulfat-, Phosphat-, 
Succinat- oder Sulf onatgruppe besi tzen , und vorzugsweise in 
Hengen von 2 bis 5 Gew.-% eingesetzt werden. Die Emulgato- 
ren konnen entweder vorgelegt oder aber- zuniindest : teilweise 
dosiert werden. Zur Regelung des pH-Wertes konnen -Sauren, 
z. B. Ameisensaure , Essigsaure, Salzsaure, Schwef elsaure , 
oder Basen, z . : B . " Ammoniak t Amine, Natronlauge, KaTilauge, 
Calciumhydroxyd , oder iibliche Puf fersalze, z. B. Alkaliacet ate , 
Alkalicarbonate , * Alkaliphosphate -zugegeben werden .' * " 

Zur Regelung des Molekul argewichts konnen bei der Polymeri- 
sation bekannte Regler, z. B. Merkaptane, Aldehyde oder 
Chlorkohlenwasserstof f e , *zugesetzt werden. 

Hinsichtlich der Anwendung und gegebenenf al Is Konf ektionie- 
rung der er f indungsgemaften Haf tkleberdispersionen kann auf 
die EP-B-17 986 verwiesen werden. 



Priif methoden : 

In der folgenden Meflwerttabelle werden die Ergebnisse der 
Priifungen von Warmeschals tandf est igkei t , Oberf lachenkl ebrig - 
keit, Schalf es tigkeit (Klebkraft) und Schers tandf estigkei t 
von mit den erf indungsgemaften Dispersionen herges tell ten 
haf tklebenden Beschich tungen angegeben . Mit dem Ausdruck 
"Klebes treif en " werden Streifen aus flexiblem, f olienartigen 
Tragerma terial , beschichtet mit einem Film aus einer erfin- 



- 7 - 



- 7 - 



01 85356 



dungsgema&en Dispersion verstanden. 

£s kamen folgende Bes t immungsme thoden zur Anwendung : 

a) Warmeschals tandf est igkeit : 

"Ein c 5 « B cm 2 - grofl'er Klebestreif en -wurde mit einer Flache 
von* 5 oc'^'-cm 2 ; auf -eine Kr istallglasplatte aufgelegt aind 
mit : e : i'ne'r 2 , 2 kg schweren mit Silicongummi iiberzogenen 
Stahlwalze durch- zweimaliges Hin- und Herrollen ange- 
p'reftr. Das Aufkleben erfolgte so, daft das freie Ende -des 
Klebstreif ens an einer Langsseite der Glasplatte iiber- 
stand. Man befestigte sofort ein Gewicht von 50 g am 
freien Ende des Klebestreif ens und fixierte die Glas- 
platte mit dem" auf geklebten Klebestreif en auf der Unter- 
"■seite "in einem auf 50°C vorgewarmten Trockenschr ank " auf 
eine Weise, daB sich zwischen verklebtem und freiem Ende 
des Klebestreif ens ein Winkel von 90*C einstellte . Die 
Befestigung des Gewichtes war so ausgebildet, daft die 
Kraft gleichmaBig iiber die gesamte Breite des Klebe- 
streif ens wirkte . Man stellte die Zeit fest, in der der 
Klebestreif en bei 50 "C unter der konstanten Belastung 
von 50 g auf einer Strecke von 1 cm abgeschalt wurde. 
Dazu wurde nach einer angemessenen Pruf zeit die geschal- 
te Strecke ausgemessen und der Quotient aus Priifzeit in 
Minuten und Schals t r ecke in Zentimeter gebildet . Die' an- 
gegebenen Werte sind Mittelwerte aus jeweils drei Einzel- 
messungen . 

b) Oberf lachenklebr igkeit : 

Ein 20 cm langer und 2,5 cm breiter Klebestreif en (Trager- 
material: polymerweichmacherhal tiges PVC, 0,1 mm dick) 
wurde in Form einer "Schlaufe" senkrecht hangend mit 
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der Klebstoffschicht nach auGen in den oberen Backen 
einer Zugpriif maschine eingespannt. AnschlieGend wurde 
die "Schlaufe" durch Zusammenf ahren der beiden Backen 
der Zugprtifmaschine senkrecht mit einer Geschwindigkeit 
von 100 mm/Minute -auf eine .waagrecht befestigte. *org- 
faltig gereinigte Glasplatte ohne Druckanwendung in 
einer "Lange von . etwa 3 -cm auf gelegt ... Danach erfolgte ; . 
sofort mit gleicher Geschwindigkeit der Abzug des .Klebe- 
streif ens . von der ..Glasoberf .lache . Die hochste fur das 
Abziehen der "Schlaufe" benotigte Kraft wird als -Mafi- 
fur die Oberf lachenklebrigkeit hergenommen, - 

Der angegebene Wert ist der Mittelwert aus.funf -Ei^zel- 
■ messungen. wobei jedesmal ein frischer Klebestreif en und 
eine frische Glasoberf lache verwendet wurden . 

c) Schalfestigkeit (Klebkraft): • . . 

Ein 20 cm langer und 2,5 cm breiter Klebestreif en wurde 
von einem Ende ausgehend in einer Lange von ca. 12 cm 
auf eine sorgfaltig gereinigte Kristallglasplatte blasen- 
frei auf gelegt. 

Durch 5-maliges -Walzen (hin und her)mit einer 2,2 kg 
schweren, mit Silicongummi Uberzogenen Stahlwalze wurde 
der Klebestreif en angedriickt . Nach 8-minutiger bzw . 
24-stiindiger Lagerung im Klimaraum bei 23 "C und 50 % re- 
lativer Luf t f euchtigkeit wurde der Klebestreif en mit einer 
Geschwindigkeit von 300 mm/Minute im IBO'-Winkel uber 
eine Lange von 5 cm abgezogen . Die dazu benotigte durch- 
schnittliche Kraft wurde gemessen. Die angegebenen Werte 
sind Mittelwerte aus jeweils 5 Einzelmessungen . 
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d ) Scherstandf es tigkei t : 

Ein 5 cm langer und 2,5 cm breiter Klebes treif en wurde 
mit einer Flache von 2,5 cm x 2 , 5 * cm so auf eine .sorg- 
faltig gereinigte Glasplatte blasenfrei aufgelegt, daB 
das. restliche Stuck des Klebes treif ens iibex den. Rand der 
Glasplatte hinausragte . Der Streifen wurde durch Anwalzen 
(5 mal hin und her) mit einer mit Silicongummi uberzo- 
genen 2,2 kg schweren Stahlwalze angedruckt . Nach .einer 
Verklebungszei t von 8 Minuten wurde die Glasplatte so in 
einem Winkel von 2° zur Senkrechten (urn Schalkrafte sicher 
aus2uschlieften) in einer Halterung befestigt, daB das 
freie Ende des Klebest reif ens nach unten hing . An diesem 
Ende wurde ein Gewicht von2 kg f rei hangend befestigt.. 
Das freie- Ende. des- Klebes treif ens und die Riickseite .der 
Glasplatte schlossen einen Winkel von 178° ein. Gemessen 
wurde die Zeit ±>is sich der' Klebes treif en unter dem Zug 
des Gewichtes von der Glasplatte loste..Die Messung wurde 
im Klimaraum bei 23°C und 50 % relativer Luf tf euch tigkei t 
durchgef uhrt . ' Die angegebenen Werte sind Mittelwerte aus 
jeweils 3 Einzelmessungen . 

Die Messung wurde auBerdem bei 50°C mit einem Gewicht 
von 1 kg wiederholt. 

Die gepriiften Klebstof f dispersionen wurden fur alle Messun- 
gen mit einem Rakel in einer solchen Dicke auf die Trager- 
folien aufgezogen, daB nach dem Trocknen eine gleichmaBige 
Polymerisatschicht von 24 bis 26 g/m 2 zuruckblieb. 

Die Reinigung der bei den Un t ersuchungen benutzten Glasober- 
flachen erfolgte durch mechanisches Entfernen von sicht- 
baren Verschmut zungen mit Hilfe von Wasser und gegebenen- 
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falls Reinigungsmitteln und anschlieBender Lagerung in 
einem Aceton-Bad. Vor der Benutzung der so gereinigten 
Testoberflachen wurden die Flatten mindestens 48 Stunden 
im Normklima 23-C/50 % rel . Luf tfi euchtigkei t gel ager t . 

Tn'den^o^enden Be i spiel en -be Ziehen sich alle -%-Angaben , 
sof ern nicht anders angegeben ; auf das- Gewicht , • ■ - •• 

"Ve ra 1 e i'chs ver such A 

• .einem ^1.6 1-Ruhrautoklaveh -wurden 3- 400 deminer alisier - 
t es WasseY, 30 g eines C, 5 -Alkylsulf onats; 200 g eines. _ 
Nonylphenolpolyglycolethers -if 23" Glycoleinhex ten .(am Mattel.) 
sowie 9 g Natriumvinylsulfonat vorgelegt und 2 000 g 
Vinylacetat und 1 000g 2 -Ethylhexylacrylat wurden einemul- 
giert Es wurde auf 5d'C aufgeheizt und bis 50 bar Ethylen 
aufgedriickt. Die Polymerisation wurde gestartet und aufrecht- 
erhalten durch gleichzeitige Dosierung von Dwells 
' 70 ml/h 8 %iger -Ammoniumpersulf atlosung sowie 4 %iger 
Natriumf ormaldehydsulf oxylatlosung " 

Nachdem der Start erfolgt war (Druckanstieg auf 54 bar), 
wurden wahrend 3 h 2 000 g 2-Ethylhexylacrylat und 125 g 
Acrylsaure kontinuierlich zugegeben. Die Dosxerung der 
Hedoxkomponenten wurde danach noch fur 2 h fortgesetz^ Der 
Ethylendruck war auf 43 bar gesunken . 

Nach Abkiihlen und Entspannen resultierte eine stabile- Dis- 
persion mit 57.2 % Feststoffgehalt, einer Viskositat von 
184 mPa.s (Epprecht Rheometer STV , B III), einem K-Wert 
(nach Fikentscher, Cellulosechemie Bd . 1 3. 58, 1 932; 
gemessen in 1 %iger Tetrahydrof ur anlosunc ) von 81 und 
• einem Ethylengehalt des Polymeren von 11.8 %. 

- 1 1 - 
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Beispiel 1 : 

In ^inern 16 .:! -Riihrautoklaven wurden 4 1 00 g demineralisier - 

tes Wasser, 38 g eines 5 -Alkylsulf bnats , 250 g eines Nonyl- 

phenolpolyglycolethers (wie im Vergleichsversuch A) 31 g 

Acrylamid und 10 g Natrriumvinylsulf onat vorgelegt und 

2 .480 .g ;Vinylacetat :sowie .750 g 2-Ethylhexylacrylat ein-. 

emulgiert. .Es wurde auf 50°C auf geheizt.und mi.t Ethylen bis 

50 bar gesattigt . Polymerisat lonss tart und -wei ter f iihrung wurden 

durch gleichzeitige .Dosierung von jeweils 50 ml./h von. 

10 %iger Ammoniumpersulf atlosung und 5 %iger Natriumf orm- 

aldeliyasuitoxylatlosung bewirkt . 

Nachdem der . Start erfolgt war, wurde uber 3 h eine Mischuna 
von 2. 97.0:g . 2 -Ethylhexylacr ylat , 124 -g . Acr ylsaure und 310 g 
2-Hydroxyethylacrylat -dosiert . Danach wurde djus Dosierung 
der Redox-Komponenten noch 4 h f ortgesetz.t . Der Ethylendruck 
fiel -auf 44. bar, 

Nach Abkiihlen und Entspannen resultierte eine stabile Dis- 
persion -mit 59,3 % Feststof fgehalt , einer Viskositat von 
1 098 mPa.s (Epprecht Rheometer STV , C III), einem K-Wert 
von 89 und Ethylengehalt des Polymeren von 13 %. 

Vergleichsversuch B 

Es wurde wie in Beispiel 1 verfahren, jedoch wurden in der 
Polymerisationsvorlage 62 g Acrylamid vorgelegt. 

Es resultierte eine Dispersion mit 57,3 % Fes tstof fgehalt , 
einer Viskositat von' 7 600 mPa.s (Epprecht Rheometer STV, 
D III), K-Wert 88 und einem Ethylengehalt des Polymeren 
von 14,7%. 



-12- 



-12- 



01 85356 



Beispiel 2: 

In einem 400 1 -Ruhrautoklaven wurden 94 Jcg derainer alisiertes 
Wasser, 0,75 kg eines C, 5 -Alkylsulf onats , 5 kg des Nonyl- 
phenolpolyglycolethers aus Vergleichsversuch -A , 0,2kg 
Natriumvinylsulf ona t , 0 , 62 . kg -Acrylamid und 1 ,.24 kg Acryl- 
saure.;-vorgelegt und 49,6 -kg Vinylacetat .sowie 15 . kg ,2-Ethyl- 
.hexylacr.ylat einemulgiert. 

Polymerisationsstart und -wei terf iihrung erfolgten durch 
gleichzeitiges Dosieren von jeweals 0,8 1 /h von 7 *iger 
• Ammoniumpersulfatlosung und 3 ;-5 %iger Natriumf ormaldehyd- 
sulf oxylatlosung . 

Nachdem der Polymerisationsstart erf olgt war , wurde iiber- 
4 h eine Mischung aus 55,7 kg 2-Ethylhexylacrylat , 1,86 kg 
Acrylsaure und 6,2 kg 2-Hydroxyethylacrylat zugegeben . 
Danach wurden die Redoxkomponenten noch weitere 6 h dosiert ; 
der Ethylendruck sank dabei auf 37 bar. 

Nach Abkiihlen und Entspannen resultierte eine Dispersion mit 
58.8 % Feststoffgehalt, einer Viskositat von 8 680 mPa.s 
(Epprecht Rheometer STV . D III), einem K-Wert von 100 und 
einem Ethylengehalt des Polymeren von 13,3 %. 

Verqleichsversuch C 

In einem 16 1 -Ruhrautoklaven wurden 4 940 g detnineralis iertes 
Wasser, 40 g eines 5 -Alkylsulf onats und 70 g des Nonyl- 
phenolpolyglycolethers aus Verqleichsversuch A, 11 g Natrium- 
vinylsulfonat sowie 70 g Acrylsaure und 17 g Acrylamid vor- 
gelegt und 2 760 g Vinylacetat und 830 g 2-Ethylhexylacrylat 
wurden einemulgiert. Es wurde auf 50«C aufgeheizt und bis 

- 1 3 - 
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50 bar Ethylen aufgedriickt . 

Polymerisationsstart und -weiterf iihrung erfolgten durch 
gleichzeitige Dosierung von jeweils 20 ml/h an 10 %iger 
Ammoniumpersulf atlbsung jund 5. %±ger Natriumf ormaldehyd- 
sulf oxylatlbsung . 

Nachdem der Start erfolgt war, wurden wahrend 9 h eine Mi- 
schung von 3 410 g 2 Ethylhexylacrylat und 1 04_ g Acryl- 
saure sowie eine Lbsung von 210 g des obigen Nonylphenol- 
polyglycolethers in 860 g demineralisier tern "wasser kontinuier- 
lich zugegeben. Die Dosierung der Redoxkomponenten wurde danach 
noch 5 h fortgesetzt. Der Ethylendruck war auf 40 bar' ge- 
sunken . 

Nach Abkiihlen-und Entspan.nen resultierte eine Dispersion 
mit 54,5 % Feststof fgehalt, einer Viskositat' von 810 mPa.s 
(Epprecht Rhebmeter STV ,* C-III); einem K-Wert von 95/6 und 
einem Ethylengehalt des Polymeren von 18,3 %. 

Beispiel 3: 

Vergleichsversuch C wurde wiederholt, aber in die Monomer- 
dosierung wurden zusatzlich 415 g 2-Hydroxyethylacrylat 
gegeben. 

Es resultierte eine Dispersion rait '53,0 % Fes tstof fgehalt , 
einer Viskositat von 1 126 mPa.s (Epprecht Rheometer STV. 
C III), einem K-Wert von 92,5 und einem Ethylengehalt von 
18,3 %. 

Die Mefiergebnisse sind in der folgenden Tabelle l aufgelistet. 
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Pa ten tans prii che 



1. Wanrige Haf tkleberdispersion , enthaltend. bezogen auf .das 
Gesamtgewicht der Dispersion, 40 bis 65 Gewichtsprozent 
eines" Copolymeris a ts., welches .durch radikalische Co paly- 
merisation von Ethylen , Acryles±ern mit-i -obis r.C- 2 .-Alkyl- •. 
gruppen,- Vinylacet at , ethyl-eni.sch. ungesatiigt-en Carbonsauren 
ethylenisch u n g e s a 1 1 i g t£.n. ii yd r.o.x.ya 1 k-yli aink t i o n e 1 -2 e n ■ Ve r bi n~- 
dungen, gegebenenf al Is ( Meth- ) Acrylamid und gegebenenf alls 
weiteren. «inf ach oder. mehrf ach «e.thyl.enisch:jungesat±j.gten 
Verbindungen ; nach dem Qnulsionspolymexi-sations v.erf ahren her- 
gestellt .worden dst.und eine. .Glasubergangstemperatur und - 
einen K-Wer-t in den oben -genannten Bereichen- besdtt z± , 
dadurch gekennzeichnet, dafi es ; 
hergestellt worden ist aus 

a) 5 - 25 Gew.-X Ethylen 
• . b) 



95 


- 75 


Gew . 


-% eines 


Comonomerengemisches aus 


bl ) 


40 


- .65 


Gew . 


-% 


Acrylester (n ) , 


b2) 


33 


- 55 


Gew . 


-% 


Vinylacetat, 


b3 ) 


1 


- 5 


Gew . 


-% 


ethylenisch unge'sat tigt en 
Carbonsauren , 


b4 ) 


1 


- 8 


Gew . 


-% 


ethylenisch ungesattigten 
hydro xyalky If unktionellen 
Verbindungen, 


b5 ) 


0 


- o, 


8 Gew . 


-% 


(Meth-) Acrylamid, 


b6 ) 


0 


- 2 


Gew . 


-% 


weiteren einfach oder mehr 



fach ethylenisch ungesattig- 
ten Verbindungen 

in Gegenwart von 1 - 6 Gew.-%, bezogen auf das Comonomeren- 
gemisch, an viblichen Emulgatoren. 



Q 
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2. Waftrige Haf tkleberdispersion nach Anspruch 1 , _d a. - 
d u r c h g e k e n n z e .i c h n e t . daft als 
Acrylester n-Butyl- und/oder 2 -Ethy lhexylacr ylat einpoly- 
merisiert sind. 

3. -WaBrdge Haf tkleberdispersion nach Anspruch 1 oder 2, ' 
d'a xi.u'T c h -g- e -• k: e n ti a: * i c h n e t v daftals-- 
. ethylenisch ungesattdgte Carbonsauren Acrylsaure- und/oder .. 
-Methacrylsaure einpolymerisiert ^ind.. 

a", w^rdge Haf. tkleberdispersion nach einem der -Anspriiche - 
-•V-.toi-s.-3v :-»d. ».*.d:».r:x>* g e k,.en n z e d- c *i .*i 1- V- •■ " 
dam-.-ads '-hydroxyalkylfunktdonelle Verbindungen 2-Hydroxy- r 
ethyl- und/oder- 2 -Hydro.xygpropy lacry la t einpolymerisiert 

sind . 

5. Verfahren zur Herstellung der waflrigen Haf tkleberdis - 
persion nach einem der Anspriiche 1 bis 4. d a d -u r c h 
g e k e n n z e d c h n e t , dafi die Xomonoineren b) unter 
einem Ethylendruck von 20 bis 100 bar -bei einer Temperatur 
von 30 bis 80-C in Anwesenheit von 1 bis 6 Gew.-%, bezogen 
auf das Gesamtgewicht der Comonomeren. an Emulgatoren 
radikalisch polymer isiert werden, wobei die Komponente 
bl ) zumindest teilweise dosieft wird . 

6. Verfahren nach Anspruch 5, dadurch gekenn 
z e i c h n e t , dafi 0 bis 0.8 Gew.-S. .bezogen auf die 
Comonomeren b), { Meth- ) Acrylamid in der Polymerisationsvor- 
lage eingesetzt werden. 

7. Verfahren nach Anspruch 5 oder 6, d a d u r c h 
gekennzeichnet . dafl die unqesattigte (n ) 
Carbonsaure(n) auf Polymerisationsvor lage und Monomer- 
dosierung im Gewichts verhaltnis von A : 5 bis 5 : 1 ver- 
teilt ist. 
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